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Emulsifying agent (I), free from polyethylene glycols (PEG), comprises: (A) an alkyl sorbitan derivative (a); 
and (B) a polyglycerin ester (b), useful for forming emulsions at room temperature. 
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Description 

[0001] La presente invention concerne un nouvel agent emulsifiant sans PEG (Poly Ethylene Glycol) pour la prepa- 
ration a temperature ambiante de compositions cosmetiques, pharmaceutiques et dermatologiques. 

5 [0002] Le mode classique d'emulsification consiste a chauffer jusqu'a 75-80°C la phase grasse et la phase aqueuse, 
I'une d'elles contenant l'6mulsionnant. Cette phase de chauffage est indispensable si des composes solides tels que 
cires ou alcools gras sont presents dans le melange, car ceux-cl doivent etre sous forme liquide pour etre 6mulsionn6s. 
Puis les deux phases sont melangees, selon le principe eau-dans-huile ou huile-dans-eau. L'emulsification est 6ven- 
tueliement compl6tee par une phase d'homog6n6isation pour ameiiorer la distribution et la taille des gouttelettes de 

10 la phase dispers6e, Les composes thermo-sensibles tels que parfum, huiles essentielles, vitamines, actifs divers (Di- 
hydroxyacetone, Panthenol...) doivent etre ajoutes a des temperatures inferieures a 40°C. Cette methode necessite 
un important apport d'6nergie durant la phase de chauffage, chaleur par la suite eiiminee lors d'une phase de refroi- 
dissement. Cette methode, bien que largement utilisee, presente ainsi comme inconv6nients majeurs une importante 
d6pense d'6nergie et de temps. 

is [0003] L'emulsification a temperature ambiante est, entre autre, un moyen de corriger les inconv6nients pr6c6dem- 
ment cites, et permet ainsi de diminuer les couts de fabrication. Cette methode consiste a meianger la phase grasse, 
la phase aqueuse et Femulsionnant sous agitation mecanique afin de former une emulsion sans apport de chaleur, 
c'est-a-dire a une temperature ambiante (entre 20 et 30°C). Cela permet d'incorporer sans difficulte, sans risque et a 
n'importe quel moment du processus (avant ou aprfes la phase d'emulsification) les composes thermo-sensibles tels 

20 que parfum, huiles essentielles, vitamines, actifs divers (Dihydroxyacetone, Panthenol...). 

[0004] Trois criteres limitent le champ d'application de ce principe. Premierement, tous les composes a 6mulsionner 
doivent , a temperature ambiante, c'est-a-dire entre 20 a 30°C, soit se presenter sous forme liquide, so it etre solubles 
dans I'une des phases. Deuxiemement, une temperature eievee (75-80°C) ne doit pas etre un critere indispensable a 
la bonne realisation de i'emulsion, par exemple lors de la presence dans le systeme de composes a haut point de 

25 fusion. Enfin, des problemes de viscosite peuvent etre rencontres, un apport de consistance ne pouvant pas etre 
realise par I'ajout de cires ou autres composes a haut point de fusion. Ce probleme, qui a longtemps fortement limite 
le developpement des emulsions a temperature ambiante, est maintenant resolu par ('introduction sur le marche de 
nouvelles substances apportant de la consistance et pouvant etre travailiees a temperature ambiante. 

En resume, remulsif ication a temperature ambiante presente les avantages suivants par rapport a l'emulsification 

30 classique : 

1 . Economie d'energie thermique (absence de phase de chauffage). 

2. Economie de temps (absence de phase de chauffage). 

3. Incorporation des composes thermo-sensibles a n'importe quel stade du processus. 

35 

[0005] L'emulsification a temperature ambiante est introduite en cosmetique dans les annees 70 (Funke, Seifen die 
Fette Wachse, 1972, 98(14), 457-459 ; Schuster, Parfumerie & Kosmetik, 1977, 58(12), 353-365). Divers systemes 
bases sur des emulsionnants avec PEG (DE 2511600 ; DE 3304897 ; WO 00/51550) ou avec 6mulsionnants cationi- 
ques (WO 01/08648) furent decrits dans des brevets. Cependant, Jes molecules avec PEG etant de plus en plus 
40 d6crites comme induisant des intolerances cutan6es, la recherche s'oriente vers le developpement d'emulsionnants 
sans PEG. 

[0006] La presente invention concerne de maniere sp6cifique un nouvel agent emulsifiant sans PEG, ce qui signifie 
un systeme emulsifiant libre de traces de dioxane, d'oxyde d'ethyiene et derives. Ce concept est exclusivement base 
sur des produits d'origine naturelle (sorbitol, glycerine, acides gras). Un tel systeme presente, d'une part I'immense 

45 avantage d'une meilleure tolerance cutan6e par rapport aux emulsionnants avec PEG, et d'autre part la possibilite de 
deveiopper des emulsions dites « naturelles ». Les deux composants du systeme decrits par la presente invention, 
deja connus individueliement en tant qu'emulsionnants, ont presente la faculte inattendue a emulsionner divers types 
d'6mollients a temperature ambiante, c'est-a-dire a une temperature comprise entre 0 et 50°C, particulierement entre 
10 et 40°C, et de maniere optimale a 25°C. Ce systeme est compose d'un derive alkyl de sorbitan (a), dont la chatne 

50 alkyle comprend 8 a 18 atomes de carbone, et 12 de maniere optimale. Le second composant est un ester de poly- 
glycerine (b), qui comprend 5 a 15 unites de glycerine, et 10 de maniere optimale, et dont la chaine alkyle comprend 
8 a 18 atomes de carbone, et 12 de maniere optimale. 

[0007] Le systeme decrit par la presente invention comprend les deux composes (a) et (b) avec une proportion a : 
b comprise entre 99 : 1 et 20 : 80, plus particulierement comprise entre 90 : 10 et 70 : 30, et de maniere optimale 85 : 
55 1 5. Cet agent emulsifiant est utilise a une concentration de 0.001 % a 50%, particulierement entre 1 et 5%, et de maniere 
optimale a 2%. 

[0008] Les systemes 6mulsif iants sont entre autre caracterises par leur valeur HLB (Hydrophilic Lipophilic Balance). 
Le systeme HLB sert a representer l'6quilibre entre la partie hydrophile et la partie lipophile de la molecule emutsifiante. 



2 
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Un HLB de forte valeur decrrt un emulsionnant plutdt hydrophile, done plus soluble dans I'eau. Le HLB peut §tre calcuie 
par diverses mSthodes (methode de Griffin 1949, methode de Davies...). Lors de la preparation d'emulsions huile- 
dans-l'eau, le HLB du systeme emulsionnant est sup6rieur a 8, et de preference superieur ou 6gal a 1 0. Si Ton considere 
le derive alkyl de sorbitan avec une chaine alkyle de 12 atomes de carbone, et Tester de polyglycerine a 1 0 unites de 
5 glycerine, et une chaine alkyle comprenant 12 atomes de carbone, ces deux composes ont respectivement un HLB 
d'environ 8.6 et 15. Ces deux agents emulsifiants sont alors melanges dans des proportions variables, en fonction du 
HLB final d6sir6. 

[0009] En resume, ce systeme se laisse tres bien travail ler dans des conditions de temperature ambiante, e'est-a- 
dire a une temperature comprise entre 0 et 50°C, particulierement entre 10 et 40°C, et de mani6re optimale a 25°C, 
10 avec divers types d'emollients et d'actifs, pour formuler des emulsions sans PEG, au toucher I6ger, faciles a appliquer, 
non collantes. Du fait de la large gamme d'actifs pouvant etre emulsionn6s parce systeme, entre autre toute emulsion 
de type « skin care » et « sun care » peut etre prepar6e : 

Incorporation d'emollients : 

15 

[0010] Cet agent emulsifiantpermetd'emulsionner a temperature ambiante, e'est-a-dire a une temperature comprise 
entre 0 et 50°C, particulierement entre 1 0 et 40°C, et de maniere optimale a 25°C, divers types d'emollients, tels que, 
entre autres, des esters, des huiles d'origine v6getale, certaines silicones... et des melanges de celles-cl. 

20 Incorporation d'actifs : 

[001 1] Divers types d'actifs, thermo-sensibles ou non, peuvent etre incorpores a temperature ambiante, e'est-a-dire 
a une temperature comprise entre 0 et 50°C, particulierement entre 10 et 40°C, et de maniere optimale a 25°C, dans 
des systemes comprenant I'un des systemes emulsionnants consid6r6s par la presente invention. 
25 [0012] II s'agit, par exemple, de I'incorporation de filtres solaires anti-UVA et/ou anti-UVB. Ces filtres peuvent etre 
de type chimique, tel que TOctyl Methoxycinnamate, I'Octyl Salicylate ou I'Octocrylene, ou sous forme de solution 
aqueuse tel que le Phenylbenzimidazole Sulfonic Acid. Des filtres particulates sous forme emuIsionn6e, tel que le 
Methylene Bis-Benzotriazolyl Tetramethylbutylphenol (Tlnosorb M, Ciba) peuvent etre egalement incorpores sans pro- 
bieme dans la phase aqueuse. 

30 Divers types d'actifs liposolubles (entre autres, Bisabolol, Tocopherol, Tocopheryl Acetate...) ou hydrosolubles 

(entre autres, AllantoTn, Panthenol, Dihydroxyacetone...) peuvent etre incorpores sans probieme dans la phase aqueu- 
se ou dans la phase grasse, selon leur solubilite, avant ou apres remulsification. Du fait de I'absence de composes 
amines dans le sysreme emulsifiant consid6r6 par I'invention, la Dihydroxyacetone peut §tre incorpor6e aux doses 
recommandees pour une coloration suffisante de la peau (5 a 8%) sans probieme d'incompatibilite ou de stabilite. 

35 

Exemples : 

[0013] Les exemples suivants, non limitatifs, don nent une idee des applications du systeme emu Isionn ant considere : 

40 Exemple 1 : Preparation d'un agent emulsifiant selon rinvention : 

[0014] Preparation de I'agent emulsion nant compose de Sorbitan Laurate et Polyglycerine- 10 Laurate : 
Dans un reacteur de 1 kg muni d'une double enveloppe, verser 425g de Sorbitan Laurate et 75g de Polyglycerine-10 
Laurate. Agiter et chauffer a 65°C. Lorsque la temperature de 65°C est atteinte, continuer a agiter mod6rement pendant 
45 1 heure. Refroidir a 40°C. Vider le reacteur. 

[0015] Les exemples ci-apr6s d6crivent des formulations dans lesquelles le systeme emulsion nant propose dans 
i'invention a ete teste. Chaque formulation a subi les tests de stabilite suivants : 

• Centrifugation : 1 0 min ; TA ; 5000 tr/min ; r = 7.61 cm. 

50 • Stockage a TA (temperature ambiante : env. 25°C) pendant 12 semaines. 

• Stockage a 4°C pendant 1 2 semaines. 

• Stockage a 45°C pendant 1 2 semaines. 

• Stockage a des cycles de temperature (TA / -1 2°C / TA / 45°C) pendant 6 cycles. 

55 Exemple 2 : Preparation d'une emulsion huile-dans-eau : 

[0016] L'agent emulsifiant decrit dans cette invention permet la preparation d'6mulsions huile-dans-eau a tempera- 
ture ambiante, e'est-a-dire a une temperature comprise entre 0 et 50°C, particulierement entre 10 et 40°C, et de 
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maniere optimale a 25°C. La concentration d'utilisation de cet agent 6mulsifiant se situe entre 2% et 5%. 

[0017] Quatre types de phases grasses ont 6t6 choisles et emulsionnees avec I' agent emulsifiant, afin de d6finir le 

domaine d'emulsification de ce systeme. Le tableau 1 resume ces essais. 

5 Tableau 1 



10 



15 



Phases grasses 


% wt. 


Stabilite (semaines) 


stab II lie (cycles) 


noms I. N.C.I. 




TA 6 




45°C 


Cycle 7 


Octyl Caprylate 1 
Tridecyl Stearate 2 


6% 
9% 


>8 


>8 


>8 


>6 


Octyl Stearate 3 
C 12 . 15 Alkyl Benzoate 4 


7% 
8% 


>8 


>8 


>8 


>6 


Persea gratissima 5 
Isopropyl Palmitate 


7% 
8% 


>8 


> 8 


>8 


>6 | 


C 1 2.-J5 Alkyl Benzoate 4 
Dimethlcone 


14% 
1% 


>8 


>8 


>8 


>6 



1 Sympatens™-EC (Kolb) 

2 Sympatens™-ITS (Kolb) 

3 Sympatens™-ES (Kolb) 
4 Sympatens™-LBZ (Kolb) 
5 Huile d'avocat 



6 Temperature amblante (env. 25° C) 
25 7 TA/-12°C/TA/45 <} C. 

[0018] Le tableau 2 montre un exemple d'gmulsion huile-dans-eau selon invention. 



Tableau 2 



30 


Phases 


Matieres Premieres - noms I .N.C.I. 


%wt. 




A 


Emulsionnant 1 


2.00 






Phase grasse 2 


15.00 


35 


B 


Aqua 


q.s.p. 100 






Glycerin 


3.00 






Propylene Glycol 


1.00 






Ultrez 10 


0.10a0.12 


40 










C 


Triethanolamlne 


0.10 a 0.12 






Tocopherol 


0.05 


45 




Preservative 


q.s. 






Parfum 


q.s. 



Prodult selon I 'exemple 1 

Emollients selon Texemple 2, tableau 1 



[0019] Mode op6ratoire : 

• Agitation moderde a temperature ambiante (environ 25°C) des phases A et B sdparement, jusqu'a obtention de 
phases homogenes. 

• Ajout de la phase A dans la phase B (emulsification par voie directe) sous agitation plus vive. 

• Homog6n6isation pendant 5 minutes a environ 500 trs/min. 

• Ajout de la phase C. 
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Exemple 3 : Preparation d'une 6mulsion apres-solaire : 

[0020] Le tableau 3 montre un exemple d'emulsion huile-dans-eau selon I'invention, comprenant des actifs utilises 
pour le soin de la peau ayant ete exposee au soleil. 

5 

Tableau 3 



Phases 


Matleres Premieres - noms i .N.C.I. 


%wt. 


A 


Emulsionnant 1 


2.00 




C 1 2-is Atkyl Benzoate 2 


7.00 




Isotridecyl Stearate 3 


8.00 


B 


Aqua 


q.s.p, 100 




Glycerin 


3.00 




Propylene Glycol 


1.00 




Ultrez 10 


0.12 


C 


Triethanolamine 


0.12 




Panthenol 


0.50 




Bisabolol 


0.30 




Tocopheryl Acetate 


0.20 




Preservative 


q.s. 




Parfum 


q.s. 



1 Prodult selon f exemple 1 

2 Sympatens™-LBZ (Kolb) 

3 Sympatens™-ITS (Kolb) 



^ [0021] Mode operatoire : 

• Agitation moderee a temperature ambiante (environ 25°C) des phases A et B separement, jusqu'a obtention de 
phases homogenes. 

• Ajout de la phase A dans la phase B (em unification par voie directe) sous agitation plus vive. 

• Homogeneisation pendant 5 minutes a environ 500 trs/min. 
35 • Ajout de la phase C. 

[0022] Les actifs employes dans cet exemple ne sont pas exhaustifs. D'autres, tels que Allantoine ou Aloe vera par 
exemple, peuvent 6galement etre employes pour la preparation d'une emulsion apres-solaire avec emulsification a 
^ temperature ambiante. 

Exemple 4 : Preparation d'une emulsion solaire : 

[0023] Le tableau 4 montre un exemple d'emulsion huile-dans-eau selon ['invention, comprenant des filtres solaires 
anti-UVAetanti-UVB. 

45 

Tableau 4 



50 



Phases 


Matleres Premieres - noms I .N.C.I. 


%wt. 


A 


Emulsionnant 1 


2.00 




C 12 . 15 Alkyl Benzoate 2 


8.00 




Octyl Stearate 3 


7.00 




Octyl Methoxycinnamate 


5.00 



Produtt selon I'exemple 1 
Sympalens™-LBZ (Kolb) 
Sympalens™-ES (Kolb) 
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Tableau 4 (suite) 





Phases 


Matieres Premieres - noms I .N.C.I. 


%wt. 




B 


Aqua 


q.s.p. 100 


e 




Glycerin 


3.00 






Metnyiene bis-Denzotnazoiyi letrametnyiDuiyipnenoi (ana) ^ 


o no 






Ultrez 10 


0.15 


10 




Sodium Hydroxyde 10% 


0.30 




C 


Tocopheryl Acetate 


0.30 






Preservative 


q.s. 


15 




Parfum 


q.s. 




* Decyl Glua 


»ide (and) Xanthan Gum (and) Propylene Glycol (and) Aqua (Tlnosorb M, Ciba) 





[0024] Mode operatoire : 

20 • Agitation moderee a temperature ambiante (environ 25°C) des phases A et B separement, jusqu'a obtention de 
phases homogenes. 

• Ajout de la phase A dans la phase B (em unification par voie directe) sous agitation plus vive. 

• Homogeneisation pendant 5 minutes a environ 500 trs/min. 

• Ajout de la phase C. 

25 

[0025] Les actifs solaires pouvant etre employes dans cet exemple nesont pas iistes demaniere exhaustive. D'autres 
filtres chimiques liquides, tels que I'Octyi Methoxycinnamate, I'Octyl Salicylate, i'Octocrylene, entre autres, ou sous 
forme de solution aqueuse tei que le Phenylbenzimidazole Sulfonic Acid par exemple, peuvent egalement etre utilises 
pour la preparation d'une emulsion solaire avec em unification a temperature ambiante. L'emploi de filtres chimiques 
30 solides n'est pas exclu, mais soumis a la condition que les filtres en question soient solubles dans Tune des phases. 

Exemple 5 : Preparation d'une emulsion auto-bronzante : 

[0026] Le tableau 5 montre un exemple d'emulsion huile-dans-eau selon Pinvention, comprenant 5% d'actif auto- 
35 bronzant (Di hydroxy acetone) : 



Tableau 5 



Phases 


Matieres Premieres - noms I .N.C.I. 


%wt. 


A 


Emulsionnant 1 


2.00 




C 12-15 A,k y' Benzoate 2 


8.00 




Octyl Stearate 3 


7.00 


B 


Aqua 


q.s.p. 100 




Glycerin 


3.00 




Propylene Glycol 


1.00 




Xanthan Gum 


1.00 


C 


Dihydroxyacetone 


5.00 




Preservative 


q.s. 




Parfum 


q.s. 



Produit selon I'exemple 1 
Sympatens^-LBZ (Kolb) 
Sympatens™-ES (Kolb) 
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[0027] Mode operatoire : 

• Agitation moderee a temperature ambiante (environ 25°C) des phases A et B separement, jusqu'a obtention de 
phases homogenes. 

• Ajout de la phase A dans la phase B (em unification par voie directe) sous agitation plus vive. 

• Homogeneisation pendant 5 minutes a environ 500 trs/min. 

• Ajout de la phase C. 



10 Revendlcatlons 

1 . Un agent emulsifiant sans PEG comprenant d'une part un derive alkyl de sorbitan (compose a), et d'autre part un 
ester de polyglycerine (compose b), utilise comme emulsionnant a temperature ambiante. 

15 2. Un agent emulsifiant selon la revendication 1 , constitue des composes a et b, avec une proportion a : b comprise 
entre 99: 1 et 20: 80, plus particulierement comprise entre 90 : 10 et 70 : 30, et de maniere optimale 85 : 15. 

3. Un agent emulsifiant selon les revendications 1 a 2, caracterise en ce que la chame alkyle du derive alkyl de 
sorbitan comprend 8 a 18 atomes de carbone, et 12 de maniere optimale. 

20 

4. Un agent emulsifiant selon les revendications 1 a 2, caracterise en ce que Tester de polyglycerine comprend 5 
a 15 unites de glycerine, et 10 de maniere optimale. 

5. Un agent emulsifiant selon les revendications 1 a 2, caracterise en ce que la chame alkyle de Tester de polygly- 
25 cerine comprend 8 a 1 8 atomes de carbone, et 1 2 de maniere optimale. 

6. Utilisation d'un agent emulsifiant selon les revendications 1 a 5 pour la preparation de compositions cosmetiques, 
pharmaceutiques et dermatologiques a une temperature comprise entre 0 et 50°C, particulierement entre 10 et 
40°C, et de maniere optimale a 25°C. 

30 

7. Preparation de compositions cosmetiques, pharmaceutiques et dermatologiques selon les revendications 1 a 6, 
caracterisees en ce qu'elles comprennent 0.001% a 50%, particulierement 1 a 5%, et de maniere optimale 2% 
du produit considere par la presente invention. 

35 8. Compositions selon les revendications 1 a 7 se presentant sous la forme d'une solution, d'une emulsion eau-dans- 
huile (E/H) ou huile-dans-eau (H/E), d'une emulsion multiple (E/H/E ou H/E/H), d'une preparation anhydre, d'un 
gel ou d'un aerosol. 



40 



50 



55 
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